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@ Verfahren zur Herstellung von alkoxylierten Alkyl- und/oder Alkenylglycosidpartialestern 

(57) Hellfarbige alkoxylierte Alkyl- und/oder Alkenylglykosid- 
partialester warden erhalten, indem man 

a) eine Mischung, enthaltend ein Alkyl- und/oder Alkenylgly- 
kosid und ein Losungsmittel mit einem Reduktionsmittel 
behandelt, 

b) das Losungsmittel abtrennt, 

cj die verbleibende Reaktionsmischung in an sich bekannter 
Weise in Gegenwart von Alkali- und/oder Erdalkalisalze und 
Emulgatoren mit Fettsaureniedrigalkylestern partiell ume- 
stert, 

d) das Umesterungsprodukt in an sich bekannter Weise mit 
Ethylen und/oder Propylenoxid alkoxyliert und 

e) das Alkoxylierungsprodukt anschlie&end mit etner Saure 
neutralisiert. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von alkoxylierten Alkyl- und/oder Alkenylglykosid- 
partialestern mit verbesserter Farbqualitat, bei dcm 5 
man Alkyl- und/oder Alkenylglykoside in einem L6- 
sungsmittel mit einem Reduktionsmittel behandelt, par- 
tiell umestert und anschlieflend alkoxyliert. 

Ethoxylierte Partialester von langkettigen aliphati- 
schen Carbonsauren und Glykosiden weisen oberfla- 10 
chenaktive Eigenschaften auf und werden infolge ihrer 
okologischen und toxikologischen Unbedenklichkeit als 
Emulgatoren in kosmetischen und pharmazeutischen 
Produkten sowie einer Vielzahl von Lebensmitteln ein- 
gesetzt. 15 

Zur Herstellung derartiger Produkte geht man von 
Glykosiden, beispielsweise Methylglucosid oder Allyl- 
glucosid aus, setzt diese zunachst in Gegenwart basi- 
scher Katalysatoren mit Fettsauren um und ethoxyliert 
anschlieBend den als Zwischenprodukt gebildeten 20 
Partialester. Von Nachteil ist hierbei jedoch, daQ Kata- 
lysator und Fettsaure miteinander abreagieren konnen 
und die Zwischenausbeute in der Veresterungsstufe so- 
mit gering ist 

Ublicherweise geht man daher von Fettsaureestern, 25 
insbesondere Methylestern oder Triglyceriden aus, die 
zunachst mit den Glykosiden in Gegenwart von Alkali- 
carbonaten umgeestert [US 29 31 797, US 35 97 417, 
Carbohyd. Res. 17, 431 (1971)] und anschlieBend alkox- 
yliert werden. 30 

Ethoxylierte Glykosidpartialester, die uber diesen 
Weg zuganglich sind, werden zwar auf der Stufe der 
Glykosidpartialester in guten Ausbeuten erhalten, infol- 
ge ihres Restgehaltes an freiem Zucker, der unter den 
fur die Umesterung erforderlichen hohen Reaktionsbe- 35 
dingungen verkohlt, sind die Produkte jedoch in aller 
Regel stark verfarbt, so daB ihre Verwendungsmoglich- 
keit in den genannten Einsatzgebieten aus asthetischen 
Grunden stark eingeschrankt ist. Zur Verbesserung der 
Produktqualitat ist es somit erforderlich, bei der Her- 40 
stellung der ethoxylierten Glykosidpartialester eine 
Bleichstufe zu berucksichtigen. Eine technische Ausfiih- 
rungsform hierzu besteht beispielsweise darin, das rohe, 
noch basische Umesterungsprodukt noch vor der Al- 
koxylierung mit Wasserstoffperoxid zu behandeln und 45 
anschlieBend zu neutralisieren. Alternativ hierzu kann 
die Bleiche auch der Alkoxylierung nachgeschaltet wer- 
den. Beide Verfahren weisen jedoch in der Praxis Nach- 
teile auf: im ersten Fall werden zwar aufgehelhe Pro- 
dukte erhalten, es besteht jedoch die Gefahr einer par- 50 
tiellen Verseifung des gebildeten Glykosidpartialesters, 
im zweiten Fall ist zwar eine Esterspaltung nicht zu 
befiirchten, dafur ist die Aufhellung der Produkte in den 
meisten Fallen unbefriedigend. Demzufolge besteht ein 
starkes Bedurfnis nach alternativen Verfahren zur Her- 55 
stellung von hellfarbigen alkoxylierten Glykosidpartia- 
lestern. 

Die Aufgabe der Erfindung bestand somit darin, ein 
neues Verfahren zur Herstellung von alkoxylierten Gly- 
kosidpartialestern mit verbesserter Farbqualitat zu ent- 60 
wickeln, das frei von den geschilderten Nachteilen ist. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Her- 
stellung von alkoxylierten Alkyl- und/oder Alkenylgly- 
kosidpartialestern mit verbesserter Farbqualitat durch 
Umesterung von Alkyl- und/oder Alkenylglykosiden 65 
mit Fettsaureestern und anschlieBende Alkoxylierung, 
das sich dadurch auszeichnet, daB man 
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a) eine Mischung enthaltend 
al) mindestens ein technisches Alkyl- und/ 
oder Alkenylglykosid der Formel (I), 

[Z] n -0-R l (I) 

in der Z ein Symbol fur ein Glykose-Einheit 
darstellt, die sich von einem Zucker mit 5 oder 
6 Kohlenstoffatomen ableitet, n fur Zahlen von 
1 bis 10 und R 1 fur einen Alkylrest mit 1 bis 22 
oder Alkenylrest mit 2 bis 18 Kohlenstoffato- 
men steht, und 

a2) mindestens ein Losungsmittel 
mit einem Reduktionsmittel behandelt, 

b) das Losungsmittel abdestilliert, 

c) die zuruckbleibende Reaktionsmischung in Ge- 
genwart eines basischen Alkali- oder Erdalkalisal- 
zes und eines Emulgators in an sich bekannter Wei- 
se mit einem Fettsaureniedrigalkylester partiell 
umestert, 

d) das Umesterungsprodukt mit in an sich bekann- 
ter Weise mit Ethylen- und/oder Propylenoxid um- 
setzt und 

e) das Alkoxylierungsprodukt anschlieBend mit 
Sauren neutralisiert. 

\ 

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, daB man zu 
hellfarbigen alkoxylierten Glykosidpartialestern ge- 
langt, wenn man den Restgehalt an freiem Zucker, ins- 
besondere Glucose, in der Reaktionsmischung vor der 
Umesterung durch Behandlung mit einem Reduktions- 
mittel weitgehend in eine Kohlenhydratverbindung, bei- 
spielsweise Sorbit uberfuhrt, die unter den Bedingungen 
der Umesterung eine ausreichende chemische Stabilitat 
besitzt 

Alkyl- und Alkenylglykoside stellen bekannte Stoffe 
dar, die nach den einschlagigen Verfahren der praparati- 
ven organischen Chemie zuganglich sind. Verfahren zu 
ihrer Herstellung gehen beispielsweise von Glucose 
oder Starke aus, die entweder direkt oder uber die Zwi- 
schenstufe der Butylglykoside mit Alkoholen umgesetzt 
werden (US 35 47 828, US 38 39 318, DE-A-37 23 826). 

Alkyl- oder Alkenylglykoside der Formel (I), die sich 
als Komponente al) fur die Herstellung der ethoxylier- 
ten Glykosidpartialester eignen, konnen sich von Aldo- 
sen oder Ketosen ableiten. Wegen der hoheren Reakti- 
vitat und der technischen Verfiigbarkeit kommen pri- 
mar die Glykoside der reduzierend wirkenden Sacchari- 
de und insbesondere der Glucose in Betracht Die als 
Ausgangsstoffe bevorzugt einzusetzenden Alkyl- und/ 
oder Alkenylglykoside sind daher die Alkyl- und/oder 
Alkenylglucoside. 

Der Index n in Formel (I) gibt den Oligomerisierungs- 
grad, d. h. die Verteilung von Mono- und Oligoglykosi- 
den an und steht fur eine Zahl zwischen 1 und 10. Wah- 
rend n in einer gegebenen Verbindung stets ganzzahlig 
sein muB und hier vor allem die Werte n = 1 bis 6 
annehmen kann, ist der Wert n fur ein bestimmtes Alkyl* 
oder Alkenylglykosid eine analytische ermittelte rech- 
nerische GroBe, die meistens eine gebrochene Zahl dar- 
stellt. Vorzugsweise werden Alkyl- und/oder Alkenyl- 
glykoside mit einem mittleren Oligomerisierungsgrad n 
von 1 bis 3 verwendet. Besonders bevorzugt sind solche 
Alkyl- und/oder Alkenylglykoside, deren Oligomerisie- 
rungsgrad kleiner als 1,5 ist und insbesondere zwischen 
1,1 und 1,4 liegt. 

Der Alkylrest R 1 in Formel (I) leitet sich von primaren 
gesattigten oder einfach ungesattigten Alkoholen mit 1 
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bis 22, vorzugsweise einem oder 12 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen ab. Typische Beispiele sind Methanol, Ethanol, 
Allylalkohol, Propanol, Isopropylalkohol, n- Butanol, 
tert.-Butanol, Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinal- 
kohol, Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetylalkohol, 
Palmitoleylalkohol, Stearylalkohol, Elaidylalkohol, 
Oleylalkohol, Petroselinylalkohol, Behenylalkohol oder 
Erucylalkohol sowie ihre technischen Gemische. 

Unter den genannten Glykosiden ist die Verwendung 
von Alkyl- und/oder Alkenylglykosiden der Formel (I), 
in der Z fur einen Glucoserest, n fur Zahlen von 1 bis 3 
und R 1 fur eine Methylgruppe stent, besonders vorteil- 
haft. Die besonders bevorzugten Alkyl- und/oder Al- 
kenylglykoside sind daher die Methylglucoside. 

Die Alkyl- und/oder Alkenylglykoside werden in min- 
destens einem Losungsmittel ausgewahlt aus der Grup- 
pe, die von Wasser, aliphatischen Alkoholen mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen, Ethylenglykol und Glycerin gebil- 
det wird, gelost oder dispergiert Dabei konnen die Lo- 
sungsmittel alleine oder aber auch in Form von Gemi- 
schen, beispielsweise Mischungen von Wasser und Al- 
koholen im Gewichtsverhaltnis 1 : 99 bis 99 : 1 zum 
Einsatz kommen. Bevorzugt ist die Verwendung von 
Wasser als Losungsmittel, da es sich spater aus der Re- 
aktionsmischung besonders leicht abtrennen laBt 

Die Mischungen enthaltend die Alkyl- und/oder Al- 
kenylglykoside und das Losungsmittel konnen uber ei- 
nen Zeitraum tl von 0,1 bis 5 h bei Temperaturen Tl 
von 50 bis 100°C mit einem Reduktionsmittel behandelt 
werden, wobei beispielsweise der in den Alkyl- und/ 
oder Alkenylglucosiden enthaltene Anteil an Glucose, 
der 1 bis 10 Gew.-% — bezogen auf das Glucosid — 
ausmachen kann, in Sorbit Uberfuhrt wird Das Reduk- 
tionsmittel kann in Mengen von 0,1 bis 10, vorzugsweise 
1 bis 5Gew.-% — bezogen auf die Alkyl- und/oder 
Alkenylglykoside — eingesetzt werden. 

Als Reduktionsmittel kommen beispielsweise Natri- 
umhypophosphit oder Natriumboranat in Betracht. Die 
Auswahl des Losungsmittels wird durch die Auswahl 
des Reduktionsmittels beeinfluQt. Wahrend man Reduk- 
tionen mit Natriumhypophosphit vorzugsweise in waB- 
riger Losung durchfuhrt, empf iehlt sich bei Verwendung 
von Boranaten Methanol als Losungsmittel. Produkte 
besonders hoher Farbqualitat werden erhalten, wenn 
man die Reduktion mit Natriumhypophosphit durch- 
fuhrt. Zur Behandlung reicht es aus, die Alkyl- und/oder 
Alkenylglykoside im Losungsmittel zu erwarmen, das 
Reduktionsmittel einzuriihren und uber den angegebe- 
nen Zeitraum einwirken zu lassen. 

Im AnschluB an die Reduktion wird das Losungsmit- 
tel beziehungsweise das Losungsmittelgemisch abge- 
trennt. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Er- 
findung wird die Reaktionsmischung unmittelbar nach 
der Behandlung mit dem Reduktionsmittel auf Tempe- 
raturen von 80 bis 120°C, gegebenenfalls unter vermin- 
dertem Druck von 850 bis 100 mbar, erhitzt, wobei das 
Losungsmittel abdestilliert 

Bei den Fettsaureniedrigalkylestern, die in die Um- 
esterung eingesetzt werden, handelt es sich um Verbin- 
dungen der Formel (II) 

R 2 CO-OR 3 (II) 

in der R 2 CO fur einen aliphatischen, linearen oder ver- 
zweigten, gesattigten oder ungesattigten Acylrest mit 6 
bis 22 Kohlenstoffatomen und 0, 1, 2 oder 3 Doppelbin- 
dungen und R 3 fur einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen steht. Typische Beispiele sind die Niedrigal- 



kylester der Capronsaure, Caprylsaure, Capinsaure, 
Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmitolein- 
saure, Stearinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselin- 
saure, Linolsaure, Linolensaure, Arachinsaure, Gadol- 

5 einsaure, Behensaure oder Erucasaure. Bevorzugt ist 
der Einsatz von Fettsaureniedrigalkylestern der Formel 
(II), in der R 2 CO fur einen gesattigten oder einfach un- 
gesattigten Acylrest mit 6 bis 18, insbesondere 6 bis 12 
Kohlenstoffatomen und R 2 fur einen Methylrest steht 

to Wie in der Fettchemie ublich, konnen die Ester auch 
in Form technischer Schnitte eingesetzt werden, wie sie 
beispielsweise bei der Umesterung von natiirlichen Fet- 
ten und Olen anfallen. Bevorzugt ist der Einsatz von 
Methylestern auf Basis von Kokosol, Palmol, Palmkern- 

15 61, Rubol, Sonnenblumenol oder Rindertalg. 

In Abhangigkeit davon ob die Herstellung von Gly- 
kosidestern mit einer oder mehreren Estergruppen an- 
gestrebt wird, konnen die Alkyl- und/oder Alkenylgly- 
koside mit den Fettsaureniedrigalkylestern im molaren 

20 Verhaltnis von 2 : 1 bis 1 : 3 umgeestert werden. Fur die 
Herstellung von Glykosidestergemischen, die vorwie- 
gend Mono- und Diester enthalten, hat es sich als opti- 
mal erwiesen, Einsatzverhaltnisse von 1 : 1 bis 1 : 2,5 zu 
wahlen. 

25 Als Katalysatoren fur die Umesterung kommen basi- 
sche Alkali- oder Erdalkalisalze in Betracht. Bevorzugt 
ist hierbei die Verwendung von Alkalicarbonaten, -hy- 
droxiden oder -alkoholaten, insbesondere von Kalium- 
carbonat. Die Alkali- oder Erdalkalisalze konnen in 

30 Mengen von 0,1 bis 10, vorzugsweise 2 bis 6 Gew.-% — 
bezogen auf die Summe der Mengen an Glykosiden und 
Estern in der Reaktionsmischung — eingesetzt werden. 

Als Emulgatoren kommen Mono- und/oder Diester 
von Alkyl- und/oder Alkenylglykosiden mit Fettsauren 

35 mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0, 1, 2 oder 3 Dop- 
pelbindungen in Betracht In einer bevorzugten Ausfuh- 
rungsform der Erfindung wird der Reaktionsmischung 
das Reaktionsendprodukt als Emulgator zugesetzt. Die 
Emulgatoren konnen in Mengen von 1 bis 10, vorzugs- 

40 weise 2 bis 6 Gew.-% — bezogen auf die Summe der 
Mengen an Glykosiden und Estern in der Reaktionsmi- 
schung — eingesetzt werden. 

Die Umesterung kann entweder bei Umgebungs- 
druck oder einem verminderten Druck von bis zu 

45 400 mbar uber einen Zeitraum t2 von 0,5 bis 10 h auf 
eine Temperatur T2 von 150 bis 220, vorzugsweise 170 
bis 200° C erhitzt werden. Unter diesen Bedingungen ist 
die Reaktion praktisch quantitativ. Der aus dem Fett- 
saureniedrigalkylester freigesetzte Alkohol kann konti- 

50 nuierlich abdestilliert und aus dem Reaktionsgleichge- 
wicht entfernt werden. Zugleich werden Spuren von 
nichtumgesetztem Natriumhypophosphit oder Natri- 
umboranat — falls vorhanden — zerstort. 
Ester, Katalysator und Emulgator konnen der Mi- 

55 schung, die die Glykoside und das Losungsmittel enthalt, 
nicht erst im AnschluB, sondern auch bereits vor der 
Reduktion zugesetzt werden. In einer bevorzugten Aus- 
fuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens kann 
die Reduktion der Alkyl- und/oder Alkenylglykoside im 

60 Losungsmittel somit auch in Gegenwart der Alkali- 
oder Erdalkalisalze, Emulgatoren und/oder Fettsauren- 
iedrigalkylester durchgefuhrt werden. Hierzu empfiehlt 
es sich, zunachst eine Mischung aller Komponenten her- 
zustellen, die Mischung zu erwarmen und mit dem Re- 

65 duktionsmittel zu behandeln. Derartige Mischungen 
konnen eine Gesamtmenge an festen Stoffen von 20 bis 
80, vorzugsweise 50 bis 70 Gew.-% aufweisen. Nach der 
Reduktion kann die Reaktionsmischung — wie oben 
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beschrieben — vorn Losungsmittel befreit und der Um- 
esterung unterworfen werden. 

Das resultierende Reaktionsendprodukt der Umeste- 
rung stellt ein statistisches Gemisch verschiedener Al- 
kyl- und/oder Alkenylglykosidester dar. Das Verhaltnis 5 
der mono- und mehrfach substituierten Produkte unter- 
einander wird im wesentlichen durch die Wahl des mo- 
laren Einsatzverhaltnisses zwischen den Alkyl- und/ 
oder Alkenylglykosiden und den Fettsaureniedrigalky- 
lestern bestimmt. 10 

Innerhalb der genannten Einsatzverhaltnisse werden 
praktisch ausschlieBlich Glykosidpartialester erhalten; 
die Bildung von Vollestern, die iiber keine freien Hy- 
droxylgruppen mehr verfiigen und somit fur eine an- 
schlieBende Alkoxylierung nicht mehr zur Verfugung 15 
stehen, findet nur in zu vernachlassigenden Mengen 
statt 

Die Alkoxylierung von Verbindungen mit aktiven 
Wasserstoffatomen stellt ein an sich bekanntes groB- 
technisches Verfahren dar. Im Sinne des erfindungsge- 20 
maBen Verfahrens, wird das basische Umesterungspro- 
dukt in einen Autoklaven Qberfuhrt und bei Temperatu- 
ren T3 von 100 bis 180, vorzugsweise 120 bis 160°C 
sowie bei Driicken p von 1 bis 10, vorzugsweise 1 bis 
5 bar iiber einen Zeitraum t3 von 0,5 bis 20, vorzugswei- 
se 5 bis 10 h mit 1 bis 100 mol Ethylen- und/oder Propy- 
lenoxid pro Mol Partialester umgesetzt. Bevorzugt sind 
Umsetzungen von 1 mol eines Umesterungsproduktes 
von Methylglucose mit Fettsauremethylester mit 75 bis 
100 mol Ethylenoxid 

Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens besteht darin, daB die im rohen Umesterungspro- 
dukt noch enthaltenen basischen Alkali- oder Erdalkali- 
salze gleichzeitig auch die Alkoxylierung katalysaieren 
und somit der Zusatz eines speziellen Alkoxylierungska- 
talysators uberfliissig ist. Im AnschluB an die Alkoxylie- 
rung konnen die Reaktionsendprodukte mit Sauren, bei- 
spielsweise waBriger Phosphor-, Essig- oder Milchsaure 
neutralisiert werden. 

Die Alkyl- und/oder Alkenylglykosidpartialester kon- 
nen — falls dies gewiinscht wird — in an sich bekannter 
Weise durch Zusatz von Wasserstoffperoxidlosung ge- 
bleicht werden. Dabei werden — bezogen auf die alkox- 
ylierten Glykosidpartialester — 0,2 bis 2 Gew.-% Was- 
serstoffperoxid, berechnet als 100gew.-°/oige Substanz 
eingesetzt. Wahrend die H202-Behandlung bei den al- 
koxylierten Partialestern, die nach Verfahren des Stands 
der Technik hergestellt worden waren, keine nennens- 
werten Bleichwirkung fuhrte, wurde bei den alkoxylier- 
ten Alkyl- und/oder Alkenylglykosidpartialestern, die 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten wor- 
den waren, eine deutliche Farbaufhellung beobachtet 

Die resultierenden hellfarbigen alkoxylierten Alkyl- 
und/oder Alkenylglykosidpartialester eignen sich als 
oberflachenaktive Stoffe beispielsweise zum Einsatz als 
Emulgatoren in kosmetischen oder pharmazeutischen 
Produkten. 

Die folgenden Beispiele sollen den Gegenstand der 
Erfindung naher erlautern, ohne ihn darauf einzuschran- 
ken. 

Beispiele 
Herstellung der als Ausgangsstoffe 
Methylglucosid-distearat, Ausgangsprodukt A) 
20 kg Methylglucosid (n - 1) wurden unter Erwar- 
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men in 8,3 kg Wasser geldst, mit 0,47 kg Kaliumcarbo- 
nat, 0,47 kg Natriumhypophosphit, 3,1 kg Methylgluco- 
sid-di-stearat sowie 58,6 kg Stearinsauremethylester 
versetzt und 1 h bei 80 bis 90° C geruhrt Danach wurde 
das Wasser unter vermindertem Druck (100 mbar) ab- 
destilliert, wobei die Temperatur im Verlauf der Destil- 
lation von 80 auf 100°C gesteigert wurde. AnschlieBend 
wurde das Vakuum aufgehoben und die Reaktionsmi- 
schung fur 8 h auf eine Temperatur von 190 bis 200° C 
erhitzt. Das bei der Umesterung freiwerdende Metha- 
nol wurde kontinuierlich abdestilliert. Nach Beendigung 
der Reaktion wurde die Reaktionsmischung auf 90° C 
abgekiihlt 

Methylglucosid-distearat, Ausgangsprodukt B) 

Eine Mischung aus 20 kg Methylglucosid (n = 1), 
0,47 kg Kaliumcarbonat und 58,6 kg Stearinsauremethy- 
lester wurde unter vermindertem Druck (100 mbar) auf 
190 bis 200° C erhitzt. Nach 8 h Ruhren wurde die Reak- 
tionsmischung auf 90° C abgekiihlt. 

Beispiel 1 

25 146 g (02 mol) des basischen Umesterungsproduktes 
von Methylglucosid mit Stearinsauremethylester (Aus- 
gangsprodukt A) wurden in einen Autoklaven uber- 
fiihrt Es wurde mit Stickstoff gespult und 30 min bei 
100°C evakuiert AnschlieBend wurden bei 120°C und 
30 5 bar 1060 g (24 mol) Ethylenoxid innerhalb von 9 h 
portionsweise aufgedriickt. Nach Beendigung der Ethy- 
lenoxidzugabe lieB man 30 min nachreagieren. Das rohe 
Alkoxylierungsprodukt wurde bei 90° C mit 
85gew.-°/oiger Phosphorsaure neutralisiert. 

35 

Kenndaten des Produktes: 
Hydroxylzahl: 21 
Saurezahl: 1,8 
Verseifungszahl: 23 
40 Klett-Farbzahl: 10 

Vergleichsbeispiel 1 

Analog Beispiel 1 wurden 146 g (0,2 mol) des basi- 
45 schen Umesterungsproduktes von Methylglucosid mit 
Stearinsauremethylester (Ausgangsprodukt B) mit 
1060g (24 mol) Ethylenoxid ethoxyliert Das rohe Al- 
koxylierungsprodukt wurde zweimal bei 90° C mit 0,5 
Gew.-% — berechnet auf das Alkoxylierungsprodukt — 
50 Wasserstoffperoxid in Form einer 33gew.-°/oigen waBri- 
gen Losung behandelt 

Kenndaten des Produktes: 
Hydroxylzahl: 21 
55 Saurezahl: 3,1 

Verseifungszahl: 22 
Klett-Farbzahl: 2 

Die Bestimmung der Klettfarbzahl der Produkte er- 
60 folgte mit einem Klettphotometer (Modell 800-3, Fa- 
Klett-Summerson), 1 cm Rundkuvette, Blaufilter 
400-465 nm) in einer 10gew.-%igen Losung in Xylol. 

Patentanspruche 

65 

1. Verfahren zur Herstellung von alkoxylierten Al- 
kyl- und/oder Alkenylglykosidpartialestern mit 
verbesserter Farbqualitat durch Umesterung von 
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Allcyl- und/oder Atkenylglykosiden mit Fettsaure- 
estern und anschlieBende Alkoxylierung, dadurch 
gekennzeichnet, daB man 

a) eine Mischung enthaltend 

al) mindestens ein technisches Alkyl- 5 
und/oder Alkenylglykosid der Forme! (I), 

[Zjn-O-R 1 (I) 

in der Z ein Symbol fur eine Glykose-Ein- 10 
heit darstellt, die sich von einem Zucker 
mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen ableitet, n 
fur Zahlen von 1 bis 10 und R 1 fur einen 
Alkylrest mit 1 bis 22 oder Alkenylrest mit 
2 bis 18 Kohlenstoffatomen steht, und 15 
a2) mindestens ein Losungsmittel 
mit einem Reduktionsmittel behandelt, 

b) das Losungsmittel abdestilliert, 

c) die zuriickbleibende Reaktionsmischung in 
Gegenwart eines basischen Alkali- oder Erdal- 20 
kalisalzes und eines Emulgators in an sich be- 
kannter Weise mit einem Fettsaureniedrigal- 
kylester partiell umestert, 

d) das Umesterungsprodukt in an sich be- 
kannter Weise mit Ethylen- und/oder Propy- 25 
lenoxid alkoxyliert und 

e) das Alkoxylierungsprodukt anschlieBend 
mit Sauren neutralisiert 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man Alkylglykoside der Formel (I) 30 
einsetzt, in der Z fur einen Glucoserest, n fur Zah- 
len von 1 bis 3 und R 1 fur eine Methylgruppe steht. 

3. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB man minde- 
stens ein Losungsmittel ausgewahlt aus der Grup- 35 
pe, die von Wasser, aliphatischen Alkoholen mit 1 
bis 4 Kohlenstoffatomen, Ethylenglycol und Glyce- 
rin gebildet wird, einsetzt. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 

1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man das Re- 40 
duktionsmittel in Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-% — 
bezogen auf die Aikyl- und/oder Alkenylglykoside 
— einsetzt. 

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 

1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man als Re- 45 
duktionsmittel Natriumhypophosphit einsetzt. 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man die Be- 
handlung mit dem Reduktionsmittel uber einen 
Zeitraum tl von 0,1 bis 5 h bei einer Temperatur Tl 50 
von 50 bis 1 00° C durchfuhrt 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man das Lo- 
sungsmittel beziehungsweise Losungsmittelge- 
misch bei Temperaturen von 80 bis 120°C gegebe- 55 
nenfalls unter vermindertem Druck abdestilliert 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man die Um- 
esterung mit Fettsaureniedrigalkylestern der For- 
mel (II) durchfuhrt, 60 

R 2 CO-OR 3 (II) 

in der R 2 CO fur einen aliphatischen, linearen oder 
verzweigten, gesattigten oder ungesattigten Acyl- 65 
rest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0, 1, 2 oder 
3 Doppelbindungen und R 3 fur einen Alkylrest mit 
1 bis 4 Kohlenstoffatomen steht. 



9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man die AlkyJ- 
und/oder Alkenylglykoside mit den Fettsaurenied- 
rigalkylestern im molaren Verhaltnis von 2 : 1 bis 1 : 
6 umestert. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
basische Alkali- oder Erdalkalisalze Alkalihydroxi- 
de oder -carbonate einsetzt. 

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkali- oder Erdalkalisalze in Mengen von 0,1 bis 
10 Gew.-°/o — bezogen auf die Summe der Mengen 
an Glykosiden und Estern in der Reaktionsmi- 
schung — einsetzt 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
Emulgatoren Mono- und/oder Diester von Alkyl- 
und oder Alkenylglykosiden mit Fettsauren mit 6 
bis 22 Kohlenstoffatomen und 0, 1, 2 oder 3 Doppel- 
bindungen einsetzt 

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Emulgatoren in Mengen von 1 bis 10Gew.-% — 
bezogen auf die Summe der Mengen an Glykosiden 
und Estern in der Reaktionsmischung — einsetzt 

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Umesterung uber einen Zeitraum t2 von 0,5 bis 10 h 
bei einer Temperatur T2 von 150 bis 220° C durch- 
fuhrt 

15. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkyl- und/oder Alkenylglykoside in Gegenwart 
der basischen Alkali- oder Erdalkalisalze reduziert. 

16. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkyl- und/oder Alkenylglykoside in Gegenwart 
der Emulgatoren reduziert. 

17. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkyl- und/oder Alkenylglykoside in Gegenwart 
der Fettsaureniedrigalkylester reduziert 

18. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB man Mi- 
schungen, enthaltend Alkyl- und/oder Alkenylgly- 
koside, Losungsmittel sowie gegebenenfalls Alkali- 
oder Erdalkalisalze, Emulgatoren und/oder Fett- 
saureniedrigalkylester mit Reduktionsmitteln be- 
handelt, deren Gesamtmenge an festen Stoffen 20 
bis 80 Gew.-% betragt 

19. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Mischungen nach der Umesterung mit Ethylen- 
und/oder Propylenoxid alkoxyliert 

20. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkoxylierung mit 1 bis 100 Mol Ethylen- und/oder 
Propylenoxid pro Mol Alkyl- und/oder Alkenylgly- 
kosidpartialester durchfuhrt 

21. Verfahren nach mindestens einem der Ansprii- 
che 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkoxylierung bei Temperaturen T3 von 100 bis 
1 80° C durchfuhrt 

22. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Alkoxylierung bei Drucken p von 1 bis 10 bar 
durchfuhrt 
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23. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, daQ man die 
alkoxylierten Alkyl- und/oder Alkenylglykosid- 
partialester mit Wasserstoffperoxiod bleicht 
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